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© Verfahren zur Herstellung in Ol-in-Wasser-Emulsionen 

© Feindisp8rse und langzettstabiie Ol-in-Wasser-Emulsionen 
auf Basis von Olmischungen mit einem Gehalt an einem 
organischen kosmetischen Wirkstoff lassen sich erhalten, 
indem man 

(A) einen Olkdrper mit 

(B) 0,6 bis 30 Gew.-% eines nichtionischen Emulgators mit 
einem H LB -Wert von 10 bis 18 und 

(C) 0 oder 0,1 bis 30 Gew.-% eines Co-Emulgators aus der 
Gruppe der Fettalkohole mit 12 bis 22 C-Atomen oder der 
Partialester von Polyolen mit 3 bis 6 C-Atomen mit Fettsau- 
ren mit 12 bis 22 C-Atomen und 

(D) einen organischen kosmetischen Wirkstoff, der ausge- 
wahlt ist aus der Gruppe der Deowirkstoffe, ParfOmdle und 
Uchtschutzfaktoren, mit der MaBgabe, daft 

i) die Summe der Komponenten (A) und (D) 10 bis 90 
Gew.-% betragt und 
■ ii) der Anteil der Komponente (D) im Bereich von 5 bis 100 

CGew.-9b - bezogen auf den Olkorper (A) - betragt. 
In Gegenwart von 8 ,bis 85 Gew.-% Wasser bei einer 
Temperatur oberhalb des Schmelzpunktes des Gemisches 
aus den Komponenten (A) bis (D) emulgiert und die 
Emulsion auf eine Temperatur innerhalb oder oberhalb des 
Phaseninversions-Temperaturbereichs erhrtzt - oder die 
Emulsion bei dieser Temperatur herstellt - und dann die 
Emulsion auf eine Temperatur unterhaib des Phaseninver- 
sionstemperaturbereichs abkuhtt und gegebenenfalls mit 
Wasser weiter verdunnt 
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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder elngorelchten Unteriagen entnommen 
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Beschreibung 



Gebiet der Erfindting 

5 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Ol-in-Wasser-Emulsionen mit einera Gehalt an 
speziellen organischen kosmetischen Wirkstoffen unter Bedingungen, die zu feindispersen und langzeitstabilen 
Emulsionen ffihren. 

io Stand der Technik 

Es ist bekannt, daB Ol-in-Wasser-Emulsionen, fortan O/W-Emulsionen genannt, die mit nichtionischen Emul- 
gatoren hergestellt und stabilisiert sind, beim Erwarmen eine Phaseninversion erleiden. Unter diesem Vorgang 
der Phaseninversion ist zu verstehen, daB bei hdheren Temperaturen die auBere, waBrige Phase zur inneren 

15 Phase wird. Dieser Vorgang ist in der Kegel reversibel, das heiBt, daB sich beim AbkQhlen wieder der ursprQngli- 
che Emulsionstyp zuruckbildet Es ist auch bekannt, daB die Lage der Phaseninversionstemperatur von vielen 
Faktoren abhangt, zum Beispiel von der Art und dera Phasenvolumen der Olkomponente, von der Hydrophilie 
und der Struktur des Emulgators oder der Zusammensetzung des Emulgatorsystems. Vergleiche zum Beispiel K. 
Shinoda und H. Kunieda in Encyclopedia of Emulsion Technology, Volume L P. Becher (Hrsg.), Verlag Marcel 

20 Decker, New York 1 983, S. 337 ff. Es ist ferner bekannt, daB O/W-Emulsionen, die bei oder wenig oberhalb der 
Phaseninversionstemperatur hergestellt werden. Besonders feindispers sind und sich durch Langzeit-Stabilitat 
auszeichnen. DemgegenOber sind solche Emulsionen, die unterhalb der Phaseninversionstemperatur hergestellt 
werden, weniger f einteilig (vergL S. Friberg, C Solans, J. Colloid Interface Science 1978 [66] 367 Q. 

R Schambil, F. Jost und M. J. Schwuger berichten in "Progress and Colloid and Polymer Science" 1987 [73] 37 

25 uber die Eigenschaften kosmetischer Emulsionen, die Fettalkohole und Fettalkoholpolyglykolether enthalten. 
Dabei beschreiben sie, daB Emulsionen, die oberhalb der Phaseninversionstemperatur hergestellt wurden, eine 
niedrige Viskositat und eine hohe Lagerstabilitat aufweisen. 

In den genannten Druckschriften wurden jedoch nur Emulsionen untersucht, deren Olphase ganz oder 
Oberwiegend aus unpolaren Kohlenwasserstoffen besteht DemgegenOber verhalten sich entsprechende Emul- 

30 sionen, deren Olkomponente ganz oder flberwiegend aus polaren Estern oder Triglyceriddlen besteht, anders: 
entweder werden (a) trotz einer Phaseninversion keine feinteiligen, blauen Emulsionen gebildet, sondera grob- 
disperse weiBe Emulsionen oder aber es findet (b) im Temperaturbereich bis 100° C Oberhaupt kerne Phasenin- 
version statt 

Aus der DE-A-38 19 193 ist ein Verfahren zur Herstellung niedrigviskoser O/W-Emulsionen mittels der 
35 Phaseninversionstechnik bekannt Dabei wird diese Technik auf Mischungen angewandt, die Olkdrper, einen 
nichtionischen Emulgator und einen Coemulgator in waBrigem Milieu enthalten. 

Aus der DE-A-41 40 562 ist ein Verfahren zur Herstellung von O/W-Emulsionen mit besonders polaren 
Olkdrpern mittels der Phaseninversionstechnik bekannt Unter besonders polaren Olkorpern sind dabei Ole mit 
einem Dipolmoment oberhalb l£6Dzu verstehen. Dabei wird die Technik der Phaseninversion auf Mischungen 
40 angewandt, die die genannten besonders polaren Ole, einen nichtionischen Emulgator, ggf. einen Coemulgator, 
sowie einen Grenzflachenmoderator, der aus der Gruppe der Tocopherole, der Guerbetalkohole mit 16 bis 20 
C-Atomen bzw. eines Steroids mit 1 bis 3 OH-Gruppen ausgewahlt ist, enthalten. 

Die DE-A-38 19 193 sowie die DE-A-41 40562 offenbaren Qber die genannten Bestandteile hinaus keine 
weiteren Komponenten. Insbesondere enthalten diese Druckschriften kemen Hinweis auf spezifische Probleme, 
45 die mit der Anwesenheit weiterer Bestandteile verbunden sein kdnnten. 

Beschreibung der Erfindung 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es, ein Verfahren zur Herstellung feindisperser und langzeitstabfler 
50 O/W-Emulsionen mit einem Gehalt an einem organischen kosmetischen Wirkstoff zu entwickeln. Insbesondere 
sollte ein Verfahren bereitgestellt werden, bei dem es sich um einen Wirkstoff aus der Gruppe der Deowirkstof- 
fe, Parfumale und Lichtschutzfaktoren handelt 

Es wurde nun flberraschend gefunden, daB O/W-Emulsionen mit einem Gehalt an einem organischen kosmeti- 
schen Wirkstoff dann besonders feinteilig und langzeitstabil sind, wenn man eine Mischung aus Ol, nichtioni- 
55 schem Emulgator und einem organischen kosmetischen Wirkstoff, der ausgewahlt ist aus der Gruppe der 
Deo wirkstoff e, ParfQmOle und lichtschutzfaktoren, innerhalb oder oberhalb des Phaseninversions-Temperatur- 
bereiches erhitzt — oder die Emulsion bei dieser Temperatur herstellt — und dann die Emulsion auf eine 
Temperatur unterhalb des Phaseninversion-Temperaturbereiches abkuhlt und gegebenenfalls mit Wasser wei- 
terverdllnnt Dabei gilt die zusatzliche Bedingung, daB die Menge des organischen kosmetischen Wirkstoffs 5 bis 
eo 100 Gew.-% der Menge des Ols betragt 

Gegenstand der Erfindung ist daher ein Verfahren zur Herstellung von Ol-in-Wasser-Emulsionen mit einem 
Gehalt an einem organischen kosmetischen Wirkstoff, wobei man 

(A) einen Olkdrper mit 

S5 (B) 0J5 bis 30 Gew.-% eines nichtionischen Emulgators mit einem HLB-Wert von 10 bis 18 und 

(Q 0 oder 0,1 bis 30 Gew.-% eines Co- Emulgators aus der Gruppe der Fettalkohole mit 12 bis 22 C-Atomen 

oder der Partialester von Polyolen mit 3 bis 6 C-Atomen mit Fettsauren mit 12 bis 22 C-Atomen und 

(D) einen organischen kosmetischen Wirkstoff, der ausgewahlt ist aus der Gruppe der Deowirkstoffe, 
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Parffim6le und lichtschutzfaktoren, mit der MaBgabe, daB 

i) dieSummederKomponenten(A)und(D)10bis90Gew.-%betrag : tund 

ii) der Anteil der Komponente (D) im Bereich von 5 bis 100 Gew.-% - bezogen auf den Olkdrper (A) 
— betragt, 

in Gegenwart von 8 bis 85 Gew.-% Wasser bei einer Temperatur oberhalb des Schmelzpunktes des Gemisches 
aus den Komponenten (A) bis (D) emulgiert und die Emulsion auf eine Temperatur innerhalb oder oberhalb des 
Phaseninversions-Temperaturbereichs erhitzt - oder die Emulsion bei dieser Temperatur herstelh - unddann 
die Emulsion auf eine Temperatur unterhalb des Phaseninversionstemperaturbereichs abkQhlt und gegebenen- 
falls mit Wasser weiter verdunnt Sofern nicht anders angegeben beziehen sich die Gew.-%-Angaben dabei 
jeweils auf die gesamte Mischung. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren hat den Vorteil, daB besonders feinteilige, Emulsionen erhalten werden, die 
eine ausgezeichnete Lagerstabilitat aufweisea Im Vergleich zum bekannten Stand der Technik, z. B. der DE-OS- 
38 19 193, wird daruber hinaus die Phaseninversionstemperatur gesenkt, was in der Praxis wegen der damit 
verbundenen Energie-Einsparung besonders gOnstig ist Daruber hinaus ist von Vorteil, daB die nach dem 
erfindungsgemaBen Verfahren hergestellten Emulsionen niedrigviskos sind. 

Als Olkdrper (A) eignen sich sowohl polare Olkomponenten rait ein oder mehreren Estergruppen im Molekfll, 
aber auch Mischungen solcher polarer Olkomponenten mit kleineren Mengen unpolarer Kohlenwasserstoffe. 

Als polare Olkomponenten eignen sich insbesondere Mono- und Diester der allgemeinen Formel (I), (II) und 
Gil) 

R'-COOR 2 (I) 
R 2 -OOC-R 3 -COOR 2 (II) 
ri_COO-R 3 -OOC-R 1 (III) 

worin R 1 eine Alkylgruppe mit 8 bis 22 C-Atomen und R 2 eine Alkylgruppe mit 3 bis 22 C-Atomen und R 3 
Alkylengruppen mit 2 bis 16 C-Atomen bedeuten, mit der MaBgabe, daB die Gesamtzahl der C-Atome in den 
Verbindungen (I) bis (III) mindestens 1 1 betragt 

OlkSrper vom Typ der Mono- und Diester der Formeln (IX (II) und (III) sind als kosmetische und pharmazeuti- 
sche Olkomponenten sowie als Gleit- und Schmiermittelkomponenten bekannt Unter den Mono- und Western 
dieser Art kommt den bei Raumtemperatur (20°C) flttssigen Produkten die grdBte Bedeutung zu. Als Olkdrper 
geeignete Monoester (I) sind z. B. die Isopropylester von Fettsauren mit 12 bis 22 C-Atomen, wie z. B. Isopropyl- 
myristat, Isopropylpalmitat, Isopropylstearat, Isopropyloleat Andere geeignete Monoester sind z. B. n-Butyl- 
stearat, n-Hexyllaurat, n-Decyloleat, Isooctylstearat, Isononylpalmitat, Isononyl-isononanoat, 2-Ethylhexyl-pal- 
mitat, 2-Ethylhexyl-laurat, 2-Hexyldecyl-stearat, 2-Octyldodecyl-palmitat, Oleyloleat, Oleylerucat, Erucyloleat 
sowie Ester, die aus technischen aiiphattschen Alkoholgemischen und technischen aliphatischen Carbons§uren 
erhflltlich sind, z. B. Ester aus ges&ttigten und ungesattigten Fettalkoholen mit 12 bis 22 C-Atomen und gesftttig- 
ten und ungesattigten Fettsauren mit 12 bis 22 C-Atomen, wie sie aus tierischen und pflanzlichen Fetten 
zuganglich sind Geeignet sind auch naturlich vorkommende Monoester- bzw. Wachsester-Gemische, wie sie 
z. B.im Jojobadl oder im Spermdl vorliegen. 

Geeignete Dicarbons5ureester (II) sind z-B. Di-n-butyi-adipat, Di-n-butylsebacat, Di-(2-ethylhexyl)-adipat, 
Di-(2-hexyldecyl)-succinat und Di-isotridecyl-acelaat Geeignete EHolester (HI) sind z. a Ethylenglykol-dioleat, 
Ethylenglykol-di-isotridecanoat, Propylenglykol-di^-ethylhexanoatX Propylengrykol-di-isostearat, Propylen- 
glykol-di-pelargonat, Butandiol-di-isostearat und Neopentylgrykoi-di-caprylat 

Als Olkdrper gut geeignet sind ferner Ester von drei- und mehrwertigen Alkoholen, insbesondere pflanzhche 
Triglyceride, z. B. Olivendl, MandelOl, ErdnuBol, SonnenbtumenSl oder auch die Ester des Pentaerythrits mitz. B. 
Pelargonsaure oder Olsaure. 

Als Fettsauretriglyceride kdnnen natflriiche, pflanzliche Ole, z. B. Olivendl, Sonnenblumenol, Sojadl Erdnufldl, 
Rapsdl Mandeldl, PalmSl, aber auch die flQssigen Anteile des Kokosdls oder des Palmkernols sowie tierische 
Ole, wie z. B. Klauenol, die flilssigen Anteile des Rmdertalges oder auch synthetische Triglyceride, wie sie durch 
Veresterung von Glycerin mit Fettsauren mit 8—22 C-Atomen erhalten werden, z. B. Triglyceride von Capryl- 
saure-Caprinsaure-Gemischen, Triglyceride aus technischer Olsaure oder aus Palmitinsaure-Olsaure-Gemi- 
schen, zur Anwendung kommen. „ , 

Bevorzugt eignen sich solche Mono- und Diester und Triglyceride als Olkomponenten fur das erfindungsge- 
maBe Verfahren, die bei Normaltemperatur von 20° C flOssig sind, es konnen aber auch hSherschmelzende Fette 
und Ester, die den angegebenen Formeln entsprechen, in solchen Mengen mitverwendet werden, daB die 
Mischung der Olkomponenten bei Normaltemperatur flflssig bleibt 

Die Olkomponente kann auch Kohlenwasserstoffdle in untergeordneten Mengen bis zu maximal 25 Gew.-% 
— bezogen auf die Olkomponente — enthalten. Geeignete Kohlenwasserstoffe sind vor allem Paraffmdle und 
synthetisch hergestellte Kohlenwasserstoffe, z. B. flflssige Polyolefine oder definierte Kohlenwasserstoffe, z. B. 
Alkylcyclohexane, wie z. R das 13-Di-isooctylcyclohexan. 

Als nichtionische Emulgatoren (B) geeignete Substanzen sind gekennzeichnet durch eine lipophile, bevorzugt 
lineare Alkyl- oder Acylgruppe und eine hydrophile, aus niedermolekularen Glycol-, Glucose- und Polyolethern 
gebDdeteGruppe. . . 

Die nkhtionischen Emulgatoren (B) werden in den erfindungsgemaBen O/W-Emulsionen m emer Menge von 
0,5 bis 30 Gewichtsteilen, vorzugsweise von 3 bis 20 Gewichtsteilen eingesetzt 
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Als nichtionische Emulgatoren (B) eignen sich insbesondere Ethylenoxidanlagerungsprodukte an Fettalkohole 
mit 16 bis 22 C-Atomea Derartige Produkte sind handelsublich. Die technischen Produkte steilen Gemische 
homologer Polyglycolether der Ausgangsfettalkohole dar, deren mittlerer Oxethyliemngsgrad der angelagerten 
Molmenge an Ethylenoxid entspricht Als Emulgatoren konnen auch Ethylenoxidanlagerungsprodukte an 
5 Partialester aus einem Polyol mit 3 bis 6 C-Atomen und Fettsauren mit 14 bis 22 C-Atomen verwendet werden. 
Solche Produkte werden z. B. durch Ethoxylierung von Fettsaurepartialglyceriden oder von Mono- und Di-Fett- 
saureestern des Sorbitans, z. B. von Sorbitanmonostearat oder Sorbitansesquioleat hergestellt 

Die fur das erfindungsgemaBe Verfahren geeigneten Emulgatoren sollen einen HLB-Wert von 10 bis 18 
aufweisea Unter dem HLB-Wert (Hydrophil-Lipophil-Balance) soil ein Wert verstanden werden, der errechnet 
io werden kann gemSB 

HLB ° 100 - L 



worm L der Gewichtsanteil der lipophilen Gruppen, 4 h. der Fettalkyi- oder Fettacylgruppen in Prozent in den 
Ethylenoxidanlagerungsprodukten ist 
Bevorzugt eignen sich als Emulgatoren (B) Fettalkoholpolyglykolether (Bl) der allgemeinen Formel (IV) 

20 

R 4 -(0-CH2-CH 2 )n-OH (TV) 

in der R 4 einen gesattigten oder ungesattigten, geradkettigen oder verzweigten Kohlenwasserstoffrest mit 8 bis 
22 C-Atomen, vorzugsweise 12 bis 22 C-Atomen und n eine ganze Zahl von 10 bis 50, vorzugsweise von 10 bis 30, 
25 bedeutet, sowie Anlagerungsprodukte von 4 bis 20 Mol Ethylenoxid an ein oder mehrere Fetts&urepartiaJglyce- 
ride(B2> 

Unter Fettsaurepartialglyceriden (B2) von gesattigten oder ungesattigten Fettsauren mit 10 bis 20 C-Atomen 
sind dabei technische Gemische von Fettsauremono-, di- und triglyceriden zu verstehen, die durch Veresterung 
von 1 Mol Glycerin mit 1 bis 2 Mol einer (Cio-2o}-Fettsaure oder durch Umesterung von 1 Mol eines 

30 (Cto-2o)-Fettsauretriglycerids, z. B, von Rindertalg, Schweineschmalz, Palmdl, Sonnenblumendl oder Sojadl mit 
0,5 bis 2 Mol Glycerin erhalten werden. HandelsQblich sind zwei Typen von Partial glyceriden. Partialglyceride 
des Typs I enthalten 35 bis 60% Monoglyceride, 35 bis 50% Diglyceride und 1 bis 20% Triglyceride. Partialglyce- 
ride des Typs II werden durch MolekulardestHlation aus solchen des Typs I hergestellt und enthalten 90 bis 96% 
Monoglyceride, 1 bis 5% Diglyceride und weniger als 1% Triglyceride (vergL dazu: a) G. Schuster und W. 

35 Adams; Zeitschrift fur Lebensmitteltechnologie, 1979, Band 30(6), S. 256— 264; b) G. Schuster (Hrsg.) "Emulgato- 
ren fur Lebensmitter, Springer- Verlag, 1 985). 

Die erfindungsgemafi verwendeten Fettsaurepartialglyceride sollen 35 bis 96% Monoglyceride, 1 bis 50% 
Diglyceride und 0,1 bis 20% Triglyceride enthalten. 
Bevorzugt geeignet als Emulgatoren and Anlagerungsprodukte von 8 bis 12 Mol Ethylenoxid an gesattigte 

40 Fettalkohole mit 16 bis 22 C-Atomen. Zur erfindungsgemaBen Emulgierung von Olkomponenten, die keine 
unpoiaren Kohlenwasserstoffole enthalten, die also aus 50 bis 100 Gew.-% Mono- und Diestern der Formeln I, II 
und III und 0 bis 50 Gew.-% Fettsaure triglyceriden bestehen, eignen sich als Emulgatoren insbesondere Anlage- 
rungsprodukte von 8 bis 12 Mol Ethylenoxid an einen gesattigten Fettalkohol mit 18 bis 22 C-Atomen. 
Zusatzlich zura Emulgator kann in vielen Fallen ein Co-Emulgator (C) zur Herstellung der Ol-in-Wasser- 

45 Emulsionen nach dem erfindungsgemaBen Verfahren nfltzlich sein. Als Coemulgatoren sind erfindungsgemaB 
solche vom Typ der Fettalkohole mit 16 bis 22 C-Atomen, z. B. Cetylalkohol, Stearyialkohol, Arachidylalkohol 
oder Behenylalkohol oder Gemische dieser Alkohole geeignet, wie sie bei der technischen Hydrierung von 
pflanzlichen und tierischen Fettsauren mit 16 bis 22 C-Atomen oder der entsprechenden Fettsauremethylester 
erhalten werden. Weiterhin eignen sich als Coemulgatoren Partialester aus einem Polyol mit 3 bis 6 C-Atomen 

50 und Fettsauren mit 14 bis 22 C-Atomen. Solche Partialester sind z. B. die Monoglyceride von Palmitin- und/oder 
Stearinsaure, die Sorbitanmono-und/oder -diester von Myristinsaure, Palmitinsaure, Stearinsaure oder von 
Mischungen dieser Fettsauren, die Monoester aus Trimethylolpropan, Erythrit oder Pentaerythrit und gesattig- 
ten Fettsauren mit 14 bis 22 C-Atomen. Als Monoester werden auch die technischen Monoester verstanden, die 
durch Veresterung von 1 Mol Polyol mit 1 Mol Fettsaure erhalten werden und die ein Gemisch aus Monoester, 

55 Diester und unverestertem Polyol darstellen. 

Besonders gut eignen sich fur das erfindungsgemaBe Verfahren als Co-Emulgatoren Cetylalkohol, Stearylal- 
kohol oder ein Glycerin-, Sorbitan- oder Trimethylolpropan-Monoester einer Fettsaure mit 14 bis 22 C-Atomen 
oder Gemische dieser Stoffe. 
Die Co-Emulgatoren (C) werden in den erfindungsgemaBen O/W -Emulsionen in einer Menge von 0 oder 0,1 

60 bis 30 Gew.-% eingesetzt Bevorzugt ist der Bereich von 2 bis 20 Gew.-%. 

Der organische kosmetische Wirkstoff (D) wird ausgewahlt aus der Gruppe der Deowirkstoffe, Parfumdle und 
Lichtschutzfaktoren. Unter ParfQmdlen sind dabei wie in der Fachwelt flblich Substanzen mit geruchsaktiven 
Eigenschaften zu verstehen. Dies kOnnen z. B. naturliche Riechstoffe sein, wie sie etwa durdi Destination, 
Extraktion oder Pressung aus Pflanzen gewonnen werden oder synthetisch hergestellte Riechstoffe. Unter 

65 Deowirkstoffen sind Substanzen zu verstehen, die das Bakterienwachstum und/oder die GeruchsbHdung verhin- 
dern bzw. weitgehend unterdrucken. Unter Lichtschutzfaktoren sind organische Substanzen zu verstehen, die in 
der Lage sind, ultraviolette Strahlen zu absorbieren und die aufgenommene Energie in Form langerwelliger 
Strahlung, z. B. Warme, wieder abzugeben (vergL z. B. ParfOmerie und Kosmetik, 1993 (74), S. 485— 490). 
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Ein besonderer Vorteil des erfindungsgemafien Verfahrens besteht darin, daB die Wirkstoffe (D) unabhangig 
davon, ob sie wasser- oder dlloslich sind, gleichermaBen gut emulgierbar urid die so erhaltenen Dispersionen 
feinteilig und lagerstabil sind. 

Wie bereits erwahnt gilt f Or die Komponenten (A) und (D) die Bedingung, daB 

5 

i) die Summe der Komponenten (A) und (D) 10 bis 90Gew.-% — bezogen auf die gesamte Mischung — 
betrggt und 

ii) der Anteil der Komponente (D) im Bereich von 5 bis 100 Gew.-% — bezogen auf den 0lk6rper (A) — 
betrigt 

10 

In einer besonders bevorzugten Ausftthrungsfonn der vorliegenden Erfindung betrSgt die Summe der Kom- 
ponenten (A) und (D) 20 bis 60 Gew.-%. 

Neben den Komponenten (A) bis (D) kdnnen noch weitere Komponenten in der Emulsion enthaiten sein. 
Insbesondere seien in diesem Zusammenhang Grenzfl&chenmoderatoren aus der Gruppe der Tocopherole, 
Guerbetalkohole mit 16 bis 20 C-Atomen und der Steroide mit 1 bis 3 OH-Gruppen genant, die — im Sinne der 15 
Lehre der DE-A-41 40 562 — dann vorteilhaft als weitere Komponenten gewahlt werden, wenn es sich bei dem 
Olkorper (A) um ein Ol mit besonders hohem Dipolmoment handelt 

Unter Tocopherolen sind Naturstoffe mit Vitamin E-Charakter zu verstehen, die sich vora 2-Methyl- 
2^4 r ^^12 , -trimemyltridecyl)^hro^lan-6-oL dem sogenannten Tocol, ableitea Die Kennzeichnung erfolgt mit 
griechischen Buchstaben (vergL "Rompps Chemie-Lexikon" O.-AJ^eumOUer (Hrsg.), 7. AufL, Stuttgart 1977, S. 20 
3615Q. Besonders bevorzugt ist a-Tooopherol, das am h&ufigsten vorkommende und technisch bedeutendste 
Tocopherol, das vielfach auch als das eigentliche Vitamin E bezeichnet wird Unter Guerbetalkoholen sind 
spezielle verzweigte Alkohole zu verstehen (vergL z. B. AJ. OTLenick Jr., RJL Bilbo, Soap Cosm. Chem. Spec. 
1987 (4) 52)l Die erfindungsgemSB einzusetzenden Guerbetalkohole sollen 16 bis 20 C-Atome aufweisen, wie 
z. B. 2-Hexyldecanol oder 2-OctyldodecanoL Besonders geeignet ist dabei 2-OctyldodecanoL Unter Steroiden ist 25 
eine Gruppe von naturlich auftretenden oder synthetisdi gewonnenen Verbindungen zu verstehendenen das 
GerOst des (partiell) hydrierten Cydopenta[a]phenanthrens zugrunde liegt, vergL z. B. OA- Neumuller, Rdmpps 
Chemie-Lexikon, 7. AufL, Stuttgart 1975, S. 3336 ff. E>ie Steroide sollen 1 bis 3 OH-Gruppen aufweisen. Beson- 
ders geeignet sind die Sterine, bei denen sich am dritten C-Atom des SteroidgerOstes eine OH-Gruppe beMndet 
Die Sterine treten in alien tierischen und pflanzlichen Zellen auf. Nach ihrem Vorkommen teilt man sie in 30 
Zoosterine, z.B. Cholesterin, und Phytosterine, die vorwiegend in hoheren Pflanzen vorkommen, auf. Ein 
besonders geeignetes Steroid ist Cholesterin. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren kann in der Weise durchgefdhrt werden, daB zunachst die Phaseninversion- 
stemperatur bestimmt wird, indem man eine Probe der auf Obliche Weise hergestellten Emulsion unter Verwen- 
dung eines LeitfahigkeitsmeBgerates erhitzt und die Tempera tur bestimmt, bei der die Leitfahtgkeit stark 35 
abnimmt Die Abnahme der speziGschen Leitfahigkeit der zunlchst vorhandenen Ol-in-Wasser-Emulsion nimmt 
dabei Oblicherweise Qber ein Temperaturintervall von 5 bis 15°C von antoglich ca. 50 Mikrosiemens pro cm auf 
Werte unter ca. 5 Mikrosiemens pro cm ab. Der entsprechende Temperaturbereich wird als Phaseninversions- 
Temperaturbereich (PIT-Bereich) bezeichnet. 

Nachdem der PIT-Bereich bekannt ist, kann man das erfindungsgemaBe Verfahren entweder in der Weise 40 
durchfflhren, daB man die zunachst wie flblich hergestelite Emulsion nachtraglich auf eine Teraperatur erhitzt, 
die innerhalb oder oberhalb des Phaseninversions-Temperaturbereichs liegt, oder in der Weise, daB man bereits 
bei der Herstellung der Emulsion eine Temperatur wahlt, die innerhalb oder oberhalb des Phaseninversions- 
Temperaturbereichs liegt Es ist auch mdglich, ein wasserfreies oder wasserarmes Konzentrat bei der Phasenin- 
versions-Temperatur mit heiBem oder kaltem Wasser zu verdOnnen (HeiB-HeiB- oder HeiB-Kalt-Verfahren> 45 

Sofern Mischungen von Ol ldslichen und wasserloslichen Wirkstoffen (D) eingesetzt werden sollen, kann das 
erfindungsgemaBe Verfahren auf die gerade geschilderte Weise durchgefuhrt werden, wobei die Gesamtmenge 
der Wirkstoffe (D) eingesetzt wird. Es ist jedoch auch mdglich, auf die geschilderte Weise zu verfahren, und dabei 
zunachst ausschlieBlich die olloslichen Wirkstoffe (D) einzusetzen, wihrend die wasseridslichen Wirkstoffe (D) 
dem so erhaltenen Ol-in-Wasser-Emulsionen erst nachtraglich zudosiert werden. Daraus ergibt, daB die Vorteile 50 
des erftndungsgemaBen Verfahrens insbesondere bei der Herstellung von Ol-in-Wasser-Emulsionen mit einem 
Gehalt an Ol ldslichen Wirkstoffen (D) zum Tragen kommen. 

Ol-in-Wasser-Emulsionen, wie sie nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erhalten werden, finden Anwen- 
dung in der Kosmetik z. B. als Haut- und KdrperpflegemitteL Besonders bevorzugt ist das erfindungsgemaBe 
Verfahren zur Herstellung emulsionsformiger Zubereitungen fflr die Haut- und Haarbehandlung geeignet 55 

Die foigenden Beispiele dienen der Erlauterung der Erfindung und sind nicht einschrankend zu verstehen. 

Beispieie 

l.VerwendeteSubstanzen w 

a) Olkorper (A) 

IPM: Isopropylmyristat fRilamt IPM"; Fa. Henkel/Dusseldorf) 
Ocylether: Di-n-Octylether ("Cetiol OE"; Fa. Henkel/Dflsseldorf) 

Paraffin: Paraffin, dickflOssig (Type DAB 9, Fa. Wasserfuhr/Bonn) 65 

b) nichtionische Emulgatoren (B) 

Eumulgin: Anlagerungsprodukt von 12 mol Ethylenoxid an 1 mol Cetostearylalkohol; CTFA-Bezeichnung: 
Ceteareth-12CEumulgin Br;Fa.Henkel/D0sseIdorf) 
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c) Co-EmuIgatoren(C) 

GMS: Glycerinraonostearat ("Cutina GMS W ; Fa. Henkel/Diisseldorf) 

d) organische kosmetische Wirkstoffe (D): 

W-l : Triethylcitrat ("Hydagen CAT, Fa. Heiikel/Dusseldorf) 
5 W-2: ParfOmdl (Type w HC-50-245;r; Fa. Henkel/DOsseldorf) 

W-3: Octyl-Methoxycinnamat ("Parsol MOT, Fa. Givaudan-Roure GmbH/Norderstedt) 

2. Herstellung und Charakterisierung der Emulsionen 

10 2.1 . Herstellung der Emulsionen (Qbiiche Arbeitsweise) 

Die Komponenten (A) bis (D) wurden gemischt und auf eine Temperatur leicht oberhalb des Schmelzpunktes 
der Mischung erwarmt und homogenisiert Dann wurde in die Schmelze unter Ruhren das Wasser, welches auf 
etwa die gleiche Temperatur erhitzt war, einemulgiert Die Zusammensetzung der Emulsionen ist der Tabelle I 
15 zu entnehmen. Die Angaben sind in Gew.-% — bezogen auf die gesamte Mischung — zu verstehen. 

22. Herstellung der erfindtingsgemiBen Emulsionen (Bl bis B5) 

Die Emulsionen wurden, wie unter Zl. beschrieben hergestellt und dann kurzzeitig (ca. 1 Minute) auf 95 °C 
20 erhitzt Dann wurden die Emulsionen rasch, d h. mit einer AbkOhlrate von ca. 2°C pro Minute, unter ROhren auf 
Raumtemperatur abgekOhlt 

23. Ermittlung der Phaseninversionstemperatur 

25 Unter Verwendung einer LeitfahigkeitsmeBbrflcke (Fa. Radiometer, Kopenhagen) wurde die elektrische 
Leitfahigkeit der Emulsionen in Abhangigkeit von der Temperatur ermittelt Zu diesem Zweck wurde die 
Emulsion zunachst auf +20°C abgekOhlt Bei dieser Temperatur zeigten die Emulsionen eine Leitfahigkeit von 
Gber 50 Mikrosiemens pro cm, d. h. sie lagen als Ol-in-Wasser-Emulsionen vor. Durch langsames Erwarmen mit 
einer Heizrate von ca. (V5°C/min, die mit Hilfe eines Temperatur-Programmgebers in Verbindung mit einem 

30 Kryostaten gesteuert wurde, wurde ein Leitfahigkeitsdiagramm erstellt Der Temperaturbereich, innerhalb 
welchem die Leitfahigkeit auf Werte unterhalb 5 Mikrosiemens pro cm abfiel wurde als Phaseninversions-Tem- 
peraturbereich notiert 

24. Vergleichsbeispiel Vt 

35 

Die Zusammensetzung gemiB Tabelle 1, Spalte B2, wurde auf 65°Q d. h. eine Temperatur unterhalb der PIT, 
erhitzt Die resultierende Emulsion war grobteilig. 

Z5. Beurteilung der Emulsionen 

40 

In Tabelle 2 wurde die Phaseninversionstemperatur (PIT) der Zusammensetzungen der Beispiele Bl bis B5 
angegeben. Der Wert der PIT ergab sich dabei aus dem unter 23 genannten experimentell bestimmten Phasen- 
inversions-Temperaturbereich durch Mittelwertbildung. 

Die erhaltenen O/W-Emulsionen der Beispiele Bl bis B5 sowie des Vergleichsbeispiels VI wurden ferner bei 

45 400facher VergrdBerung im Mikroskop untersucht Sofern Oltropfchen erkennbar waren, wurde die Emulsion 
als *grob* eingestuft; waren dagegen keine Oltropfchen zu erkennen, so wurde die Emulsion als "fein" bezeichnet 
Bei feinteiligen Emulsionen kann dementsprechend von einer TrdpfchengrdBe unterhalb von 1 um ausgegangen 
werden. Es zeigte sich, dafi bei aUen Beispielen Bl bis B5, die wie oben unter 2X beschrieben hergestellt worden 
waren, feine Emulsionen resultierten. Im Gegensatz dazu waren die Emulsion, die lediglich in konventioneller 

so Weise (A h. nach der unter Zl. beschriebenen Methode, vergL Versuch VI) und nicht nach dem Phaseninver- 
sionsverf ahren hergestellt war, grobteilig. 

2& VerdOnnung der Emulsionen 

55 Die nach dem erfindungsgemaBen Verf ahren hergestellten Emulsionen Bl bis B5 wurden mit Wasser weiter 
verdOnnt (VerdQnnungsfaktor: 2^6). Die Zusammensetzung der dabei erhaltenen Emulsionen ist den Spalten 
Bl* bis B5* der Tabelle 3 zu entnehmea Es wurde festgestellt, daB die Emulsionen Bl* bis B5* in Bezug auf 
Feinteiligkeit (gemessen durch quasielastische Uchtstreuung) und Lagerstabilitat (keine Entmischungserschei- 
nungen bei mehrmonatiger Lagerung) der Zusammensetzung VI*, die durch VerdOnnung der gem&fi 2.4. 

60 erhaltenen Zusammensetzung VI erhalten wurde, aberlegen war (vergL Tabelle 4). 



65 



6 



DE 43 37 041 Al 

Tabelle 1 

Zusammensetzung der O/W-Emulsionen 





B! 


B2 


B3 


B4 


B5 


VI 


IPM 


19,0 




12,5 








Octylether 


- 


19,0 


- 


12,5 


22,5 


19,0 


Paraffin 


19,0 


19,0 


12,5 


12,5 




19,0 


Eumulgin 


7,0 


7,0 


7,0 


7,0 


10,0 


7.0 


GNS 


3,0 


3,0 


3,0 


3,0 




3,0 


W-l 


7,0 


7.0 








7,0 


H-2 






20,0 


20,0 






W-3 










22,5 




Nasser 


45,0 


45,0 


45.0 


45,0 


45,0 


45,0 



Tabelle 2 
Charakterisierung der O/W-Emulsion 





Bl 


B2 


B3 


B4 


B5 


VI 


PIT (°C) 


71 


73 


71 


70 


85 




ICons is tenz 


dunn 


dunn 


dunn 


dunn 


dQnn 


dQnn 


Enni1s1onstyp e ) 


fein 


fein 


fein 


fein 


fein 


grob 



e ) fein- oder grobteilige Emulsion 
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Tabelle 3 

Zusammensetzung verdQnnter 0/W-Emulsionen fl ) 





Bl* 


B2* 


B3* 


B4* 


B5* 


VI* 


IPN 


8,4 




5.6 






8,4 


Octylether 




8.4 


- 


5,6 


10,0 




Paraffin 


8.4 


8.4 


5,6 


5,6 


- 


8.4 


Eumulgln 


3.1 


3.1 


3,1 


3.1 


4.4 


3.1 


GMS 


1.3 


1.3 


1.3 


1.3 




1,3 


W-l 


3.1 


3.1 








3.1 


W-2 






8.9 


8.9 






W-3 




am 




am 


10.0 




Hasser 


75.7 


75.7 


75,5 


75,5 


75.6 


75.7 



a ) erhalten gemaB 2.6 



Tabelle 4 

Charakterisierung der Verdflnnungen gemaB 2.6 





Bl* 


B2* 


B3* 


B4* 


B5* 


VI* 


TrBpfchengrSBe**) 
StabilitStc) 


554 
stabil 


660 
stabil 


227 
stabil 


382 
stabil 


412 
stabil 


920 
d) 



b) in Nanometer (Maximum der GauBverteilung) 

c ) LagerstabilitSt nach 3-monatiger Lagerung bis 20 °C 
4) Entmi5chungserscheinungen bereits nach wenigen Tagen 



Patentansprflche 

1. Verfahren zur Herstellung von Ol-in-Wasser-Emulsionen mit einem Gehalt an einem organischen kosme- 
tischen Wirkstoff, dadurch gekennzeichnet, daB man 

A) einen Olkdrper mit 

B) 0,5 bis 30 Gew.-% eines nichtionischen Emulgators mit einem HLB-Wert von 10 bis 18 und 

C) 0 oder 0,1 bis 30 Gew.-% eines Co- Emulgators aus der Gruppe der Fettalkohole mit 12 bis 22 
C-Atomen oder der Partialester von Polyolen mit 3 bis 6 C-Atomen mit FettsSuren mit 12 bis 22 
C- Atomen und 

D) einen organischen kosmetischen Wirkstoff, der ausgew&hlt ist aus der Gruppe der Deowirkstoffe, 
ParfQmdle und lichtschutzfaktoren, mit der Mafigabe, daB 

i) die Surame der Komponenten (A) und (D) 10 bis 90 Gew.-% betragt und 
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ii) der Anteil der Komponente (D) im Bereich von 5. bis 100 Gew.-% — bezogen auf den Olkdrper (A) 
— betragt, 

in Gegenwart von 8 bis 85 Gew.-% Wasser bei einer Temperatur oberhalb des Schmelzpunktes des 
Gemisches aus den Komponenten (A) bis (D) emuigiert und die Emulsion auf eine Temperatur innerhalb 
oder oberhalb des Phaseninversions-Temperaturbereichs erhitzt — oder die Emulsion bei dieser Tempera- 5 
tur herstellt — und dann die Emulsion auf eine Temperatur unterhalb des Phaseninversionstemperaturbe- 
reichs abkOhlt und gegebenenf alls mit Wasser weiter verdiinnt 

Z Verfahren nach Anspruch 1, wobei man die Komponente (B) in einer Menge einsetzt, die 3 bis 20 Gew.-% 
entspricht 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, wobei man die Komponente (C) in einer Menge einsetzt, die 2 bis 10 
20 Gew.-% entspricht 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, wobei die Summe der Komponenten (A) und (D) 20 bis 
60 Gew.-% betragt 

5. Verwendung der Ol-in-Wasser-Emulsion nach einem der Anspriiche 1 bis 4 in der Kosmetik, z. B. als 
Haut- und KorperpflegemitteL 15 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



50 



55 



60 



65 



9 



- Leerseite - 



